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 CARACTÉRISATION DES PROPRIÉTÉS DIÉLECTRIQUES DE MATÉRIAUX 
COMPOSITES À BASE DE POLYÉTHYLÈNE TÉRÉPHTALATE RECYCLÉ 
 
Fouzia MEBARKI 
 
RÉSUMÉ 
 
 
Cette étude vise à étudier la possibilité d’utiliser des matériaux composites à matrice 
thermoplastique pour des applications électriques comme les supports des systèmes 
d’allumage dans les moteurs d’automobile. Nous nous intéressons plus particulièrement aux 
composites à base de polyéthylène téréphtalate (PET) recyclé. 
 
Les isolants classiques comme le PET ne peuvent pas satisfaire toutes les exigences. 
L’introduction des renforts comme les fibres de verre et le mica peuvent améliorer les 
caractéristiques mécaniques de ces matériaux. Toutefois, cette amélioration peut être 
accompagnée d’une diminution des propriétés électriques surtout que ces matériaux doivent 
opérer sous contraintes thermiques et électriques très sévères. 
   
Afin d’estimer la durée de vie de ces isolants, des essais de vieillissement accéléré ont été 
effectués à une fréquence de 300Hz dans une plage de température allant de la température 
ambiante à 140°C. L’étude à haute température permettra de déterminer la température de 
service des matériaux candidats. Des essais de la rupture diélectrique ont été réalisés sur un 
grand nombre d’échantillon selon la norme ASTM D-149 relative aux mesures de rigidité 
diélectrique des isolants solides. Ces tests ont permis de déceler les échantillons 
problématiques et de vérifier la qualité de ces isolants solides. 
 
Les différentes connaissances acquises lors de cette analyse ont servi à prédire les 
performances des matériaux en service et vont permettre à la compagnie Groupe Lavergne 
d’apporter des améliorations au niveau des formulations existantes et par la suite développer 
un matériau ayant les propriétés électriques et thermiques adéquates pour ce type 
d’application.  
 
 
Mots clés : Décharges couronne, rupture diélectrique, composites à base de polymère,  
Polyéthylène téréphtalate (PET), distribution de Weibull. 
 

 DIELECTRIC PROPERTIES CHARACTERIZATION OF RECYCLED PET BASED 
COMPOSITES 
 
Fouzia MEBARKI 
 
ABSTRACT 
 
 
The aim of this study is to examine the possibility of using thermoplastic composite materials 
for electrical applications such as supports of automotive engine ignition systems. We are 
particularly interested in composites based on recycled polyethylene terephtalate (PET). 
Conventional isolations like PET cannot meet the new prescriptive requirements. The 
introduction of reinforcement materials, such as glass fibers and mica can improve the 
mechanical characteristics of these materials. However, this enhancement may also reduce 
electrical properties especially since these composites have to be used under severe thermal 
and electric stresses. 
 
In order to estimate PET composite insulation lifetimes, accelerated aging tests were carried 
out at temperatures ranging from room temperature to 140°C and at a frequency of 300Hz. 
Studies at high temperature will help to identify the service temperature of candidate 
materials.  
 
Dielectric breakdown tests have been made on a large number of samples according to the 
standard of dielectric strength tests of solid insulating ASTM D-149. These tests have to 
identify the problematic samples and to check solid insulation quality.  
 
The different knowledge gained from this analysis was used to predict material performance. 
This will give the company the possibility to improve existing formulations and subsequently 
develop a material having electrical and thermal properties suitable for this application 
 
 
Keywords-component: Corona discharge, dielectric breakdown, polymer composite, 
polyethylene terephtalate (PET), Weibull distribution. 
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IEE-STD930 IEE guide for Statistical Analysis of Electrical Insulation Breakdown 
       Data. 
 
MEB  Microscopie électronique à balayage 
 
MEG  Monoéthylène glycol 
 
PE  Polyéthylène 
 
PEN  Polyéthylène naphthalate 
 
PET  Polyéthylène téréphtalate 
 
TGA  Thermogravimetric analysis 
 
TPA   Acide téréphtalique 
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Ces systèmes d’allumage sont particulièrement vulnérables à la défaillance causée par le 
vieillissement thermique et électrique. Ainsi la connaissance de la température et la tension 
de service de ces composants permettra de prédire la durée de vie qui caractérise la qualité du 
système d’allumage. Les connaissances acquises permettront d’améliorer les combinaisons 
existences pour la fabrication des matériaux composites à base de PET renforcés par des 
fibres de verre et de mica.  Ces matériaux devront répondre aux critères de la conception, tout 
en respectant les conditions de service sous contraintes électriques et thermiques liées au 
fonctionnement des systèmes d’allumage. L’introduction des renforts améliore souvent les 
propriétés mécaniques et thermiques des composites. Toutefois, cette amélioration est 
accompagnée par une diminution du champ de rupture et de l’endurance diélectrique de ce 
matériau (Roy et al, 2005)  
 
L’objectif principal de ce mémoire est la caractérisation diélectrique des matériaux proposés 
par le Groupe Lavergne, une compagnie canadienne spécialisée dans la fabrication des 
résines d’ingénierie. Les travaux ont été menés au sein des laboratoires de l’ÉTS (Laboratoire 
de caractérisation des matériaux, CTT et laboratoire des matériaux). Le mémoire s’inscrit 
dans le cadre du projet financé par le CRSNG.  
 
Le travail présenté dans ce mémoire consiste à étudier les propriétés diélectriques des 
matériaux composites à base de polyéthylène téréphtalate (PET) recyclé.  Surtout en ce qui 
concerne leur endurance et rigidité diélectrique. Ainsi, cette analyse diélectrique permettra de 
définir les caractéristiques des matériaux candidats qui seront développés afin d’obtenir des 
matériaux performants convenables au fonctionnement des moteurs à combustion interne.   
 
L’étude de la performance des matériaux candidats, plus particulièrement en ce qui concerne 
l’endurance diélectrique et la rigidité diélectrique devrait être effectuée dans la plage de 
température du service (Govinda, 2003). 
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Les principaux points abordés se résument en six étapes: 
 
• Un survol de littérature sur les décharges couronnes et le mécanisme de rupture 
     diélectrique. 
• Mise au point du banc d'essai permettant de réaliser des essais de dégradation sous effet 
     couronne à haute température en utilisant une configuration pointe-plan.  
• Établissement d’une procédure d’essai pour le montage des décharges couronnes et la 
     réalisation des tests sur les différents matériaux candidats. L’endurance sera estimée à 
     partir des mesures d’érosion de surface due à l’exposition aux décharges couronnes afin 
     de prédire la durée de vie des matériaux testés.  
• Modélisation du champ électrique généré au voisinage de la pointe pour différents rayon 
     de courbure et différentes tensions. 
• Réalisations des essais de rupture diélectrique tels que définis par la norme ASTM D149. 
• Analyse des mécanismes de défaillance par microscopie électronique et analyse statistique 
     de Weibull. 
 
Le manuscrit s’articule autour de cinq chapitres. 
 
Dans un premier chapitre, nous présentons des rappels sur les matériaux composites et le 
polyester employé pour la fabrication des matériaux candidats. Dans un but de 
compréhension et de clarification du phénomène de dégradation sous décharges couronne et 
le mécanisme de rupture diélectrique, des généralités et des définitions seront présentées.  
Après avoir établi un état de l’art concernant le sujet étudié dans ce mémoire, une synthèse 
de la revue de littérature concernant la dégradation sous effet couronne et le mécanisme de 
claquage des polymères et des matériaux composites à base de polymère sera établie. 
 
Le deuxième chapitre est consacré à la présentation des matériaux fournis et les techniques 
utilisées lors de la caractérisation. Nous commençons d’abord par une description sommaire 
des composites étudiés. Nous présentons ensuite les outils et les différentes techniques 
expérimentales pour la caractérisation des propriétés thermiques et électriques ainsi que les 
résultats d’analyses obtenus. 
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Le troisième chapitre présente et illustre la mise au point d’un banc d’essai permettant 
d’étudier la dégradation sous effet couronne ainsi que la procédure suivie lors de l’étude. Ce 
banc d’essai est constitué principalement d’une configuration pointe-plan permettant de 
générer un champ électrique intense. Une simulation de la distribution du champ électrique 
au voisinage de la pointe sera faite par la suite.  Les résultats obtenus par les mesures de la 
profondeur d’érosion pouvant servir à prédire la performance des composites étudiés. 
 
Dans le quatrième chapitre, une description du montage et du protocole expérimental utilisé 
pour l’étude de la rigidité diélectrique des composites étudiés sera présentée. Nous 
présenterons également la méthode employée pour le traitement statistique des résultats de la 
rupture diélectrique. 
 
Enfin, le cinquième chapitre porte sur l’étude des mécanismes de défaillance. Après avoir 
brossé un tableau des résultats obtenus lors de cette étude soit en ce qui concerne le 
vieillissement sous effet couronne ou la rupture diélectrique, nous présenterons l’effet des 
différents paramètres sur l’érosion et la rigidité diélectrique. Une attention particulière sera 
accordée à l’étude de la rigidité diélectrique et la résistance à l’érosion à haute température. 
Nous analyserons individuellement les résultats trouvés afin d’établir les critères des temps 
de vie pour les matériaux candidats. Une présentation des courbes de Weibull permettra 
l’évaluation de la performance des matériaux candidats.  
 
Dans la conclusion générale, nous soulignons les résultats essentiels de cette étude et les 
perspectives de recherche qui en découlent. Il s’agit en fait, d’établir une méthodologie 
simple et rapide afin de tester la performance de ces composites. Sur la base des constatations 
obtenues, des ajustements des recettes seront établis. Quelques recommandations seront 
formulées soit sur le plan pratique ou au niveau de la recherche scientifique. 
 
 
 CHAPITRE 1 
 
 
ÉTUDE BIBLIOGRAPHIQUE 
1.1 Énoncé de la problématique  
Le choix d’un isolant électrique dépend de sa performance dans les conditions d’application 
dans lesquelles il doit opérer.  Dans le cas du Groupe Lavergne, ce sont les risques de  
rupture sous contraintes électriques et thermiques qui doivent être éliminés. Les défauts et les 
porosités dans un isolant diminuent ses propriétés diélectriques et peuvent être l’origine 
d’une éventuelle défaillance surtout quand les matériaux doivent résister à des contraintes 
électriques et thermiques sévères. L’activité des décharges électriques devient plus intense à 
l’intérieur de ces défauts, ce qui contribue à dégrader davantage les matériaux. 
 
Les matériaux candidats sont conçus pour remplacer à moindre coût le composite à base de 
PET vierge destiné à la fabrication des composants pour l’automobile plus particulièrement 
pour les supports de bougies d’allumage. Certainement, ils doivent opérer à haute tension et 
dans une plage de températures élevées allant jusqu’à 140°C.  Actuellement, il y a un taux de 
défaillance trop élevé pour des pièces fabriquées à base de PET recyclé ayant fonctionnées 
sous haute température. La figure 1.1 illustre une cavité à l’intérieur d’une pièce fabriquée à 
partir d’un composite à base de PET recyclé et la propagation du chemin de défaillance lors 
d’un essai d’endurance.  
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Le tableau 1.1 regroupe les propriétés électriques principales des films de Polyéthylène 
téréphtalate. 
Tableau 1.1 Propriétés diélectriques d’un film en PET 
Tiré de Füzesséry (1997) 
Propriétés à 23 °C et 50 
% d’humidité relative Norme Unité 
Fréquence (en Hz) Épaisseur du film (en µm) 
50 103 106 10 25 100 
Permittivité relative NF C 26-230  3,3 3,2 2,9    
Facteur de dissipation 
diélectrique 
NF C 26-
230  0,0020 0,0052 0,021    
Rigidité diélectrique à 50 
Hz 
NF C 26-
226 
kV · 
mm–1    570 300 150 
Résistivité transversale NF C 26-215 Ω cm 10
18      
Résistivité superficielle NF C 26-215 Ω 10
14      
 
 
1.2.3 Propriétés thermiques du PET 
Le polyéthylène téréphtalate est un thermoplastique qui peut être amorphe ou semi cristallin. 
Il peut être gardé amorphe avec un refroidissement rapide directement après sa fusion. Il se 
caractérise par une température de transition vitreuse d’environ 80°C dans le cas d’un PET 
amorphe. Cette température est plus élevée pour le PET semi cristallin. Ce polymère possède 
une température de fusion d’environ 245°C. La cristallisation du PET est une opération 
délicate fortement dépendante de la vitesse de chauffage/ refroidissement. Sa température de 
cristallisation froide est située entre 120 et 180°C avec un minimum exothermique à 145°C.   
La figure 1.4 illustre le thermogramme de PET. 
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La comparaison des propriétés mécaniques et thermiques du PET recyclé et vierge a été 
réalisée par plusieurs chercheurs. En effet, Torres et al. (2000) ont réalisé une étude sur les 
propriétés thermiques (température de transition vitreuse, de fusion et de cristallinité) et les 
propriétés mécaniques (module de Young, allongement à la rupture et la résistance au choc) 
du PET vierge et post consommé. L’effet des contaminants au niveau du PET recyclé a été 
également étudié. Cette étude a révélée qu’il n’y a aucun effet sur la température de transition 
vitreuse ni sur la température de fusion. Par contre, une augmentation de la cristallinité a été 
observée au niveau du PET recyclé. Le module de Young a également augmenté mais 
l’allongement à la rupture et la résistance au choc ont diminué. La présence des contaminants 
dans le PET recyclé favorise l’apparition des défauts qui représentent le siège principal de la 
dégradation des polymères. 
 
Bien qu’il existe quelques études sur les propriétés mécaniques et thermiques du 
polyéthylène téréphtalate recyclé. Peu d’études ont été effectuées sur les propriétés 
électriques des composites à base de PET recyclé. Aradoaei et al. (2004) ont étudié le 
comportement diélectrique d’un composite à base de PET recyclé renforcé de bois. L’étude a 
été centrée sur le rôle des renforts dans la matrice surtout en ce qui concerne le facteur de 
dissipation.  
 
On peut classer les matériaux selon leurs propriétés essentielles en trois catégories : Les 
céramiques, les organiques  et les métaux. Une matière organique désigne une matière qui se 
ramollit sous l’action de la température comme les résines. Les composites à matrice 
thermoplastique et ceux à matrices thermoplastiques sont des composites à matrice organique 
c- à d matrice polymérique qui a tendance à ramollir ou durcir sous l’effet d’une élévation de 
température. Les renforts ajoutés à la matrice polymérique sont généralement des matériaux 
inorganiques qui sont constitués de minéraux comme les céramiques et les métaux. Les fibres 
de verre et mica sont un exemple de renforts employés dans l’ingénierie électrique.  
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Les renforts représentent une armature assurant la résistance mécanique aux efforts. Ils ont 
souvent une forme filamentaire. Ils peuvent être des fibres de verre, de carbone ou des fibres 
d’aramide.  
 
Les additifs qui sont des produits divers (colorants, plastifiants ou lubrifiants) sont incorporés 
à la résine pour en améliorer certaines caractéristiques ou parfois pour modifier son aspect ou 
même pour diminuer le coût des composites.  
 
L’interface matrice-renforts correspond aux surfaces de contact entre la matrice et les 
différents renforts ajoutés. Ainsi, elle joue un rôle primordial lors de la dégradation des 
composites en service soumis à des contraintes. 
 
1.3 Les décharges partielles et le mécanisme de la rupture diélectrique 
Dans les applications haute tension, les isolateurs sont soumis à des contraintes électriques et 
environnementales extrêmement sévères. Les décharges partielles et la rupture diélectrique 
sont deux mécanismes différents pouvant causer la dégradation et la défaillance des isolants 
en fonction du temps, à cette différence près que la dégradation par décharge peut durer 
longtemps contrairement à la rupture diélectrique qui intervient très rapidement. 
 
1.3.1 Les décharges partielles 
Bien que les décharges partielles soient généralement des phénomènes de faible amplitude, 
elles peuvent causer une détérioration progressive menant éventuellement à la défaillance des 
isolations (Kreuger, 1989).  
 
Selon Kreuger, les décharges partielles peuvent être classées selon leur localisation dans 
l’isolant comme le montre la figure ci-dessous.  
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diélectrique des isolants solides soit en température ou en humidité contrairement aux gaz qui 
sont décrit par la loi de Paschen. Toutefois, de nombreux modèles se basant sur la loi 
d’Arrhenius sont disponibles dans la littérature (Dissado, 1992). 
 
1.3.4 Rupture diélectrique ou claquage 
La rupture diélectrique d’un isolant correspond à la création d’un arc électrique traversant 
l’isolant se produisant soit par une perforation ou un contournement. La figure ci-dessous 
montre la rupture diélectrique dans un échantillon de PET en géométrie plan-plan. 
 
 
Figure 1.12 Rupture diélectrique dans un échantillon de PET 
en géométrie plan-plan 
Tirée de David (2010, p. 3) 
 
Lorsqu’un isolant est soumis à une tension suffisamment élevée pour générer un champ 
capable de créer des décharges à la surface, l’érosion de l’isolant débute. Au-delà de cette 
tension, le champ électrique devient plus intense, l’isolant perd ses propriétés isolantes et 
permet le passage de l’arc électrique et le claquage se produit. La tension à laquelle la rupture 
diélectrique se produit présente la tension de claquage.  
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Dissado (1992) a classé la rupture diélectrique dans les isolants en trois catégories: 
 
• Le modèle à faible niveau de dégradation, dans lequel les propriétés du système d'isolation 
     sont assujetties au champ électrique avec possibilité de contribution de d'autres facteurs. 
• Le modèle déterministe, dans lequel la rupture ultime est liée à l'effet direct d'un 
     événement antérieur ou d'une condition qui a été créé suite à un dépassement du champ 
     électrique critique. 
• Le modèle stochastique dans lequel une variation du champ électrique causée par des 
     inhomogénéités peut mener à une forte probabilité que la rupture diélectrique se produise. 
D’autre part, les modèles déterministes sur les isolants solides peuvent être classés, selon les 
mécanismes menant à la rupture, en quatre catégories : claquage électrique, claquage 
thermique, claquage électromécanique et le claquage par décharges partielles. 
 
1.3.4.1 Claquage intrinsèque 
Il s’agit du mécanisme le plus simple parmi les différents mécanismes de claquage existants. 
Ce type de claquage appelé parfois «claquage purement électrique»  ne dépend pas des 
électrodes ni de l’épaisseur de l’isolant. Sous l’effet du champ électrique, des électrons de la 
bande de conduction entrent en collision avec les particules de l’isolant produisant le 
claquage.  
 
1.3.4.2 Claquage thermique 
Le claquage thermique se produit lorsque la chaleur fournie par effet joule lors du passage du 
courant, dans un isolant, dépasse celle qui doit être évacuée. La température de l’isolant 
augmente entrainant une augmentation de sa conductivité donnant la possibilité de rupture 
par emballement thermique.  
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1.3.4.3 Claquage électromécanique 
En plus des contraintes électriques, ce type de claquage dépend fortement des propriétés 
mécaniques notamment le module de Young (Dissado, 1992). Il est la résultante de l’effet 
des deux contraintes électriques et thermiques. Lorsque l’isolant est assujetti à un champ 
électrique intense, son épaisseur tend à diminuer sous l’effet de l’attraction électrostatique 
entre les électrodes. Cela entraine un renforcement du champ électrique menant à sa rupture. 
À l’équilibre, la pression crée par les forces électrostatiques est égale à la réponse élastique 
de l’isolant. Ainsi, on peut écrire: 
 
 ߝ଴ ߝ௥ ቀ௏ௗቁ
ଶ = ܻ log ቄௗబௗ ቅ  
(1.3)
 
Y est le module de Young, d0 est l’épaisseur initiale de l’isolant et d représente l’épaisseur 
finale de l’isolant après l’application de la tension V. 
D’où  
 
 V = d ቀ ଶଢ଼கబ க౨ log ቀ
ୢబ
ୢ ቁቁ
ଵ/ଶ
  (1.4)
 
Où εr est la permittivité relative et ε0 représente la permittivité du vide qui est égale à 8,85× 
10-12  F.m-1. 
 
1.3.4.4 Claquage par décharge partielle 
L’inhomogénéité dans un isolant qui se présente sous forme de vides ou défauts dans la 
structure d’un isolant peut être la cause principale d’une défaillance à long terme.  Les 
décharges partielles apparaissent dans les isolants solides lorsque le champ électrique 
dépasse la valeur critique (valeur d’amorçage d’une décharge). Tant que l’isolant est soumis 
à des DP, des cratères vont être formés à travers l’isolant causant la destruction de l’isolant. 
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(PC) et le polyéthylène téréphtalate (PET), tous utilisés dans le domaine de l’industrie 
électrique et électrotechnique, ont été étudiés, particulièrement en ce qui concerne leur 
rigidité diélectrique et leur endurance aux décharges partielles. 
 
Plusieurs facteurs sont connus pour avoir un impact sur le comportement diélectrique des 
polymères tel que la présence d’impuretés ou les défauts, l’humidité, la température et 
certainement les renforts ajoutés dans le cas des composites.   
 
 
Figure 1.14 Chemin préféré de l’arc électrique (composite 
à base de PET chargé de fibre de verre et de mica) 
 
Pour un isolant organique solide soumis à des contraintes électriques, l’arborescence est le 
mécanisme électrique le plus probable. Dans le but de prolonger la durée de vie de ces 
diélectriques, des renforts inorganiques de dimensions nanométriques, micrométriques, 
flocons ou fibres sont ajoutés afin que les arborescences se déclenchent à des tensions plus 
élevées ou bien que la croissance de ces arborescences soit plus faible une fois qu’elles ont 
été amorcées. La figure 1.14 illustre le chemin préféré de l’arc électrique dans le cas d’un 
composite à base de PET chargé de fibre de verre et de mica.  
 
Plusieurs modèles physiques ont été proposés par des chercheurs afin d’expliquer le 
mécanisme de dégradation de surface et la rupture diélectrique. Kozako et al. (2004) ont 
étudié la dégradation aux DP des polyamides et ils ont discuté l’effet de l’ajout des renforts 
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Le rôle des renforts dans l’amélioration du comportement diélectrique à long terme a été 
également investigué par Lorenzo et al. (2007). Des polymères comme la polyoléfine et le 
cyclo-oléfine renforcés de nanocharges (oxyde métallique et silicates lamellaires) ont été 
employés dans leur étude. Le chargement des polymères a abouti à une augmentation du 
temps nécessaire à la dégradation superficielle par DP. 
 
Tanaka et al. (2006) ont évalué l’effet des renforts inorganiques ajoutés à la résine 
polymérique sur l’amélioration de l’endurance à la dégradation par DP. Deux sortes de 
système d’électrode du type sphère-plan ont été employées pour effectuer une comparaison 
entre des nanocomposites à base d’époxy ou de polyimide chargé soit de silice, d’oxyde de 
titane ou d’alumine sur l’effet des nanocharges sur l’amélioration de la résistance aux DP. Il 
s’est avéré que la morphologie des nanocomposites et la taille des renforts jouent un rôle 
important dans l’amélioration de la résistance à la dégradation aux DP. 
 
Plusieurs études ont été effectués sur l’étude de l’érosion de surface sous effet couronne dans 
l’air. L’érosion de surface causée par les décharges couronne des échantillons de PE chargé 
de silice (SiO2), a été étudiée par Sami et al. (2010). La rugosité de surface a été discutée en 
fonction des pourcentages des renforts de SiO2 ajoutés à la résine de PE. Les chercheurs ont 
constaté que l’introduction de petite quantité de renforts nanométriques de silice peut 
améliorer les propriétés diélectriques de la résine de PE. 
La présence d’impuretés et des défauts dans les isolations peut accélérer fortement leur 
dégradation. En effet, une étude statistique sur la rupture diélectrique du polyéthylène 
téréphtalate (PET) et le polyéthylène basse densité (LDPE) a été menée par KaZuo et al. 
(2008). Les essais de la  rupture diélectrique ont été réalisés en utilisant une géométrie plan-
plan et les résultats ont été évalués en fonction des paramètres de la distribution de Weibull. 
L’influence du nombre et de taille des impuretés sur la rupture diélectrique a été discutée. 
Les résultats ont indiqué que le facteur d’échelle et le facteur de forme ne dépendent pas du 
nombre d’impuretés mais plutôt de leur taille. 
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Une série de tests a été menée par Ahikari et al. (2011) afin d’examiner la résistance aux DP 
des isolations en PET utilisés dans les installations sous-marines. Cette étude comparative a 
été réalisée dans les mêmes conditions (contraintes électriques et thermiques), sur des 
échantillons contenant des vides artificiels. Cette étude a mis en évidence le rôle des facteurs 
contribuant au contrôle de l'activité des DP comme la pression et le type de gaz présent.  
 
Suzuoki et al. (2008) ont également vérifié le changement de l’activité des décharges au 
niveau des vides et l’influence de l’atmosphère. L’étude a compris également une inspection 
de la relation entre l’amplitude de l’activité des décharges partielle et la tension appliquée 
pour initier la décharge et celle nécessaire au claquage. 
 
Grybowski et al. (1999) ont présenté une analyse statistique de la rupture diélectrique 
réalisée sur des échantillons de PET. L’effet de l’humidité et les défauts ont été investigués. 
Selon eux, la présence des défauts comme les défauts à l’échelle micrométrique peuvent 
largement modifier les résultats des essais de la rupture diélectrique. 
 
Une étude de la rigidité diélectrique, du facteur de dissipation et des décharges partielles sur 
des films de PET a été réalisée par Gefle et al. (2005). D’après cette étude, les paramètres de 
la rupture des films polymériques peuvent être largement modifiés à cause du contact non 
idéal entre les isolants et les électrodes. 
 
La dégradation d’un isolant débute lorsque la tension appliquée atteint une tension critique 
appelée tension d’initiation des DP. Danikas et al. (2004) ont examiné la possibilité de 
dégradation en dessous du champ d’amorçage d’un isolant assujetti à des DP. Une 
configuration pointe-plan a été employée afin de vérifier l’activité des décharges en dessous 
du champ d’amorçage en fonction du rayon de courbure de la pointe et l’espace inter-
électrodes. L’étude a confirmé la possibilité de la présence des DP sous forme d’impulsion 
même si la tension appliquée est en dessous de la tension d’initiation. 
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1.5 Conclusion 
Ce chapitre nous a donné l'occasion de faire un état de l’art sur les matériaux composites à 
matrice polymérique et de décrire les principaux mécanismes intervenant lors de la 
dégradation des matériaux polymériques sous haute tension comme le vieillissement accéléré 
par DP et la rupture diélectrique qui constituent les principales tâches qu’on devrait faire 
durant ce travail. 
 
Bien que plusieurs études ont été effectuées sur les mécanismes de dégradation sous 
décharges et la rupture diélectrique des nanocomposites et des composites à matrice 
thermodurcissable, nous remarquons que peu d’informations existent concernant les 
composites à base de résine thermoplastique renforcés de matières inorganiques comme les 
fibres de verre et le mica. Toutefois, quelques études concernant des thermoplastiques non 
chargés ont été effectuées.  
 
L’objectif du chapitre suivant est de faire une description des matériaux composites à base de 
PET recyclé renforcés de fibre de verre et mica tout en présentant les différentes techniques 
et équipements utilisés lors de la caractérisation de ces matériaux candidats. 
 
 

 CHAPITRE 2 
 
 
DESCRIPTION DES MATÉRIAUX CANDIDATS 
Nous proposons dans ce chapitre une description des matériaux retenus pour la présente 
étude ainsi que les différentes techniques employées pour la caractérisation des propriétés 
thermiques et électriques. Nous commençons d’abord par une description sommaire des 
différents matériaux candidats. Ensuite, nous présentons les différentes techniques utilisées 
pour la caractérisation, chacune sera suivie des résultats relatifs aux analyses thermiques et 
mesures électriques dans le domaine temporel et fréquentiel. 
 
2.1 Les matériaux candidats  
Pour des raisons de confidentialité, les conditions de préparation des composites étudiés et 
les recettes détaillées ne seront pas divulguées. Par contre, une description sommaire des 
matériaux candidats incluant les proportions des principales constituantes sera donnée dans le 
tableau 2.1.  
 
Tableau 2.1 Description sommaire des différents matériaux 
Produit Fibre de verre (%) Mica (%) Autres 
VNT 340HD 26,5 14 (150S) PET et additif 
VNT 840 26,5 14 (150S) PET et additif 
VNT 340SK 26,5 14 (60S) PET et additif 
 
Le matériau VNT840 comprend trois lots soit la boite#4, boite#16 et boite#28. Ces lots 
correspondent à des échantillons du début, de milieu et de la fin de la ligne d’extrusion.  Il 
s’agit de composites à base de polyéthylène téréphtalate recyclé (PET) comme matrice, 
renforcés de fibres de verre, de mica et de noir de carbone. Ces composites sont destinés à la 
fabrication des supports de bougies d’allumage pour l’automobile. 
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Les échantillons étudiés sont des disques de 101 mm de diamètres et 1,6 mm d’épaisseur. Ils 
sont fabriqués par le Groupe Lavergne selon le procédé d’injection à partir de granules de 
PET recyclé, contenant des flocons de mica et des fibres de verre. Du noir de carbone ainsi 
que des additifs comme des plastifiants sont aussi incorporés afin d’améliorer l’aspect de 
surface.  
 
Les fibres de verre ont des bonnes propriétés mécaniques et une bonne résistance thermique. 
Ils ont un champ de claquage élevé et un facteur de dissipation faible. Les fibres de verre 
utilisées dans les matériaux candidats sont du type E sans sodium. Ce type de fibre de verre 
est employé pour améliorer les propriétés mécaniques des composites.  
 
Le mica est utilisé sous forme de flocons de deux tailles différentes 60S et 150S ce qui 
correspond à 254 µm et 89 µm (voir tableau 2.2). Le mica, qui joue le rôle de barrière 
diélectrique grâce à son champ de claquage élevé et sa résistance aux décharges partielles, a 
un facteur de perte constant jusqu’à 50MHz et une stabilité thermique jusqu’à 600°C (Pham, 
2005). 
 
Tableau 2.2 Taille des flocons de mica employés dans l’étude 
Taille (Grit) Pouce Micron 
60 0,010 254 
150 0,0035 89 
 
Ul Haq et al. (2011) ont étudié l’effet des renforts de mica sur l’endurance des composites à 
base de PET. Cette étude a révélé que l’endurance électrique a été significativement 
améliorée par l’ajout du mica, comme il est illustré sur la figure 2.1. 
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Figure 2.11 Appareil utilisé pour mesure de TGA 
 
La figure 2.12 illustre la variation de la masse en fonction de la température.  La forme de la 
courbe TGA révèle qu’il y a une décomposition chimique en trois paliers. La forme du 
premier palier montre qu’il y a une évaporation du liquide présent dans l’échantillon. Sur le 
deuxième palier, une perte de masse importante est observée à partir de 350°C. La 
décomposition de la résine PET se fait entre 350 et 500°C. Le troisième palier illustre la 
combustion du noir de carbone lors du changement du gaz. 
 
Lors de l’analyse du matériau VNT340HD, l’échantillon a perdu approximativement 2% de 
sa masse vers 350°C. Il s’agit de la perte d’humidité et la volatilisation des plastifiants 
ajoutés. Une décomposition des spécimens à 52 % a eu lieu entre 350 et 600°C. La 
combustion du noir de carbone ajouté au PET est faite lors du changement du gaz. Il reste un 
résidu de 40%, ce qui correspond aux fibres de verre et mica ajouté à la résine de PET. 
L’inspection visuelle du résidu révèle qu’il est d’aspect vitreux. 
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2.2.2.2 Calorimétrie différentielle à balayage (DSC) 
L’analyse DSC (Differential Scanning Calorimetry) est une méthode qui sert à déterminer la 
variation du flux de chaleur absorbée ou dégagée par le spécimen en fonction de la 
température ou du temps lorsqu’il est soumis à un programme de température sous 
atmosphère contrôlée. Lorsque le spécimen est chauffé, il peut survenir des changements de 
phases endothermiques ou exothermiques accompagnés d’échange de chaleur. L’appareil 
dispose de deux cellules de mesure, l’une qui est vide est prise comme référence et l’autre 
contenant l’échantillon à analyser. Cette méthode nous permet de déterminer la température 
des différentes transformations survenues et de quantifier le flux de chaleur. La figure 2.13 
illustre un schéma du principe de l'appareil de DSC. 
 
 
Figure 2.13 Schéma de principe de l'appareil de DSC 
Tirée du secteur de polymères et matériaux composites 
 
Les mesures de DSC ont été réalisées avec un analyseur Perkin Elmer Diamond entre 0 et 
300°C sous atmosphère inerte (N2) avec une vitesse de balayage de 10°C. min-1. La figure 
2.14 présente l’analyseur utilisé lors de cette étude. 
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l'interféromètre le faisceau lumineux arrive sur la Séparatrice. La moitié du faisceau est alors 
dirigée sur le miroir fixe, le reste passe à travers la séparatrice et est dirigé sur le miroir 
mobile. Quand les deux faisceaux se recombinent, des interférences destructives ou 
constructives apparaissent en fonction de la position du miroir mobile. Le faisceau modulé 
est alors réfléchi des deux miroirs vers l'échantillon, où des absorptions interviennent. Le 
faisceau arrive ensuite sur le détecteur pour être transformé en signal électrique (Biophy 
research).  
 
Les essais sont effectués sur des échantillons en composites de PET grâce à un spectromètre 
FTIR Thermo Électron Nicolet 6700 représenté par la figure 2.17. Les échantillons sont 
sombres et épais ce qui nous a pousser à choisir le mode de réflexion total atténuée (ATR) 
pour réaliser les mesures. Le contact entre le cristal de germanium et l’échantillon permet au 
faisceau de se propager dans le cristal et de se refléter à l’interface du cristal/échantillon. Par 
la suite une onde nommée onde évanescente sera absorbée par le spécimen et elle sera 
enregistrée sous forme de spectre IR.  
 
 
Figure 2.17 Spectromètre FTIR Nicolet 6700 
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Les mesures sont réalisées dans une gamme de nombres d’onde de 4000 à 400 cm-1, tel 
qu’illustré par la figure 2.18. Les spectres IR enregistrés pour les trois composites de PET 
sont semblables à celui du PET. Tous les pics sont présents notamment les bandes 
caractéristiques à 1340 cm-1 et à 1370 cm-1 (Bach Cristina, 2009). Ils révèlent bien qu’il 
s’agit du PET mais la présence des renforts comme le mica et les fibres de verre ne sont pas 
observées.  Cela s’explique par le fait que le contact établi à chaque fois entre les 
échantillons à analyser et le cristal se fait avec la matrice (PET). 
 
 
Figure 2.18 Spectre FTIR_ATR pour les trois matériaux 
 
2.2.3 Caractérisation électrique 
2.2.3.1 Mesures dans le domaine temporel 
Des mesures de résistivité surfacique et volumique ont été effectuées sur des échantillons des 
trois matériaux fournis. Le système expérimental utilisé comporte un électromètre Keithley 
modèle 6517B muni d’une source de tension (la valeur maximale est de 1000 volts) et un 
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 ߩݒ =
22.9 ∗ ܷ0
ݐܿ ∗ ܫܿ
 
(2.2)
 
Où ρv représente la résistivité volumique, U0 représente l’amplitude de la tension appliquée. 
Ic est le courant de conduction et tc est l’épaisseur de l’isolant étudié 
 
2.2.3.2 Mesures dans le domaine fréquentiel 
Des mesures diélectriques ont été effectuées sur une gamme de fréquence allant de 10-2 
jusqu’à 106 Hz selon la configuration plan-plan à l’aide d’un dispositif de mesures 
diélectriques Novocontrol alpha-N et du porte échantillon modèle 8009.  Les mesures ont été 
enregistrées via le logiciel de pilotage Windeta fourni par la compagnie Novocontrol. 
La figure 2.21 présente le schéma synoptique du banc d’essai utilisé pour les mesures 
effectuées par spectroscopie diélectrique dans le domaine fréquentiel.  
 
 
Figure 2.21 Synoptique du banc d’essai des mesures électriques 
 
Nous illustrons par les figures 2.22 et 2.23 les courants de charge et de décharge pour trois 
échantillons A, B et C du même matériau VNT840 après un échelon de tension de 1 kV. 
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Figure 2.22 Courant de charge (a) et décharge (b) à 1 kV pour 
les trois échantillons (A, B et C) dans le cas d’une mesure 
volumique 
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Figure 2.23 Courant de charge (a) et décharge (b) à 1 kV pour les trois 
échantillons (A, B et C) dans le cas d’une mesure surfacique 
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Figure 2.24 Courant de conduction à 1 kV 
 
La figure 2.24 illustre le courant de conduction après un échelon de tension de 1kV (le 
courant de conduction se calcule par la soustraction du courant de charge et courant de 
décharge). La moyenne se fait entre les courants de charge et les courants de décharge. Le 
tableau ci-dessous récapitule les valeurs de la résistivité surfacique et volumique calculées à 
partir des équations 2.1 et 2.2.  
 
Tableau 2.4 Résistivité surfacique et volumique des trois échantillons 
du même matériau VNT840 
Échantillon Résistivité surfacique 
Ω.2 
Résistivité volumique 
Ω. cm 
A 9,4x1015 4,6x1016 
B 
C 
5,9x1016
7,5x1016 
8,3x1015
1,1x1015 
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Il a noté que le facteur de dissipation est une propriété diélectrique qui désigne les pertes 
diélectriques dus à la polarisation qui suit le champ. L’angle de perte diélectrique δ 
représente l’angle complémentaire de l’angle du déphasage entre le courant traversant 
l’isolant et la tension appliquée U,  tel qu’il représenté par la figue 2.26. Selon le diagramme 
de phase,  le facteur de dissipation tan δ est égal au quotient : partie réelle du courant sur la 
partie imaginaire.  
 
 
Figure 2.26 Courant et tension dans un diagramme de phase 
 
2.2.4 Analyse mécanique 
Plusieurs mesures mécaniques, selon la norme ASTM D638 (ISO-527), ont été effectuées sur 
trois lots d’échantillons fournis par le Groupe Lavergne. Il s’agit évidemment des composites 
à base de PET renforcés de fibres de verre et de mica. Les mesures ont été faites à l’aide 
d’une machine de traction Alliance RF/200 de la compagnie MTS Systems Corporation 
équipée d’une cellule de charge de 10 kN. Les valeurs dans le tableau ci-dessous 
correspondent à la moyenne sur cinq échantillons pour chaque lot (David, 2009). 
 
La courbe contrainte-déformation représentée par la figure 2.26 révèle que l’allongement à la 
rupture se fait graduellement jusqu'à la rupture du matériau. 
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Tableau 2.6 Mesures mécaniques 
Tiré et adapté de David (2009) 
 
 
Figure 2.27 Courbe contrainte –déformation  
 
DPOS2-08-01 
 
Test Valeur Unités 
Résistance en traction (5 mm/min) 136,1 MPa 
Élongation à la rupture 3,36 % 
Module en traction 5356 MPa 
 
REQ GL77-3 
 
Test Valeur Unités 
Résistance en traction (5 mm/min) 130,4 MPa 
Élongation à la rupture 6,17 % 
Module en traction 3806,3 MPa 
 
SQ14-26-208 
 
Test Valeur Unités 
Résistance en traction (5 mm/min) 94,4 MPa 
Élongation à la rupture 4,10 % 
Module en traction 3007 MPa 
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2.3 Conclusion  
Le présent chapitre avait comme objectif de présenter les différentes techniques qui ont été 
utilisées pour la caractérisation électrique, thermique et mécanique des composites à base de 
PET recyclé renforcés de fibre de verre, mica et noir de carbone. Les mesures effectuées ont 
permis de déterminer quelques propriétés des matériaux candidats et d’examiner l’effet de 
l’ajout des renforts à la matrice (PET recyclé). 
 
Le travail présenté dans le chapitre suivant concerne l’étude de la dégradation sous effet 
couronne qui comprend la description du montage, la procédure expérimentale utilisée et les 
deux techniques de détection des décharges couronnes employée pour  mesurer la tension 
d’apparition des décharges couronnes. On verra également la modélisation du champ 
électrique au voisinage de la pointe en tenant compte de l’isolant. 
 
 3
N
co
co
l’
à 
d
 
 
.1 Gé
ous allons 
mposites à 
nfiguration
enceinte clim
partir du sc
es disques en
Figure 3.1
DÉ
néralités 
nous intére
base de PET
 pointe-plan
atique a ét
héma présen
 composite
 Montage ty
GRADATI
sser dans c
 renforcés d
. La conc
é réalisée da
té sur la fig
s à base de P
pique pour 
Tirée
CHAPIT
 
 
ON SOUS E
e chapitre, 
e fibre de v
eption du m
ns les labor
ure 3.1, à ce
ET et non d
les essais d’
 de David (
RE 3 
FFET CO
à l’étude d
erre et de m
ontage inc
atoires de l’
tte différen
e l’époxy.
endurance s
2009, p. 24)
URONNE 
e la dégrad
ica sous effe
luant la so
ÉTS. Ce ba
ce près que 
ous impulsio
 
ation des m
t couronne 
urce de te
nc d’essai e
les échantil
ns  haute te
atériaux 
dans une 
nsion et 
st adapté 
lons sont 
 
nsion 
58 
3.2 Description du banc d’essai 
Le dispositif expérimental adopté pour les essais du vieillissement accéléré est illustré par la 
figure 3.2. Il se compose d’une enceinte climatique dans laquelle est placée la cellule de 
mesure qui représente une configuration pointe-plan. 
 
 
Figure 3.2 Schéma synoptique du banc d’essai pour les mesures d’endurance sous 
effet couronne 
 
Cette dernière comprend deux plaques rectangulaires (153 x120 x 12,7 mm) en acier qui sont 
reliées l’une à l’autre par deux tiges isolantes en polyimide capable de résister à des 
températures très élevées allant jusqu’à 300°C. La figure 3.3 représente la cellule de mesure 
et le type de la configuration employée lors des essais. 
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Figure 3.3 Cellule de mesure et configuration pointe plan employée 
 
La plaque inférieure est mise à la terre et représente donc l’électrode passive. La plaque 
supérieure est percée à son centre portant une colonne filetée permettant de tenir à son 
extrémité inférieure une pointe en acier au carbone recouvert de Nickel. Cette pointe de 50 
mm de longueur représente l’électrode active. La figure 3.4 représente les deux pointes 
employées dans cette étude ainsi que leurs dimensions.  
 
 
Figure 3.4 Description des pointes utilisées lors de cette étude 
 
La distance inter électrode est variable et peut être ajustée à l’aide de la vis micrométrique 
soudée à l’extrémité supérieure de la colonne. La source d’alimentation comprend un 
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générateur de fonction standard modèle Topward 8102 permettant de générer une onde 
sinusoïdale à une fréquence de 300 Hz afin d’accélérer le vieillissement des matériaux testés. 
Ce générateur permet de fournir un signal sinusoïdal maximum de 20 V. 
 
La tension fournie par le générateur est élevée par la suite à l’aide d’un amplificateur non 
inverseur modèle TREK 20/20A capable d’offrir un gain fixe de 2000V /V dans la plage de 0 
à ± 20 kV avec une gamme de sortie de 0 à  ± 20 mA. 
 
L’oscilloscope Tektronix TDS2012B qui est branché au générateur permet de visualiser le 
signal de la tension et du courant de décharge ainsi que les décharges couronnes détectées par 
le moniteur de courant Pearson représenté par la figure 3.5 (a). La figure 3.5 (b) illustre une 
onde sinusoïdale de 300 Hz et 5 kV et les décharges détectées par le moniteur de courant.  
 
 
Figure 3.5 Moniteur de courant Pearson et les décharges détectées 
à 5 kV et 300 Hz 
 
Les décharges peuvent être détectées et mesurées également à l’aide du système de décharges 
partielles Omicron MPD 600 qui se compose d’un coupleur capacitif relié à la pointe à l’aide 
d’une sonde et d’une fibre optique permettant de détecter les décharges partielles qui seront 
enregistrées via un logiciel commercial. 
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La figure 3.6 illustre un exemple de la distribution des décharges couronnes enregistrés par le 
système de décharges couronnes lors des essais effectués à 6 kV (valeur efficace). 
 
 
Figure 3.6 Exemple de la distribution des décharges couronne enregistré 
par le système des DP à 6 kV et 350 kHz à ±150 kHz 
 
 
3.3 Procédure expérimentale 
La procédure expérimentale suivie pour réaliser les tests de dégradation des matériaux sous 
effet couronne est la suivante: 
• Nettoyer les échantillons à l’éthanol ensuite les sécher avant la manipulation.  
• Placer l’échantillon dans la cellule de mesure. Des pinces en plastiques peuvent être 
     utilisées pour fixer l’échantillon et assurer la planéité de la surface de l’échantillon à 
     tester. 
• Ajuster la distance inter électrode à l’aide de la vis micrométrique soudée à la tige reliée à 
     la pointe. 
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• Régler le four à la température désirée (la température maximale que le four peut atteindre  
     est de 200°C). La température du four peut être contrôlée par un thermocouple numérique. 
• Régler la fréquence et la tension à l’aide du générateur (un signal sinusoïdal apparait à 
     l’écran de l’oscilloscope). Une tension de 3 Volts (valeur nominale) sera amplifiée à 6  kV 
     à la sortie. 
• Vérifier que le système des décharges partielles a bel et bien détecté des décharges au 
     niveau de la pointe.  
• Appliquer la tension une fois que l’environnement est thermiquement stable. Une fois la 
     source HT estimée, il est possible de contrôler la tension envoyée  sur l’échantillon en 
     utilisant un multimètre branché à l’amplificateur. La tension s’applique pendant une durée 
     bien déterminée (24 h, 48 h, 72 h, 96 h….) selon le choix. 
• L’échantillon est retiré de l’enceinte climatique dès que la tension appliquée est arrêtée. 
     Le prototype a été testé jusqu’à 12 kV.  Au-delà de cette tension, l’effet de l’amplitude n’a 
     été vérifié afin d’éviter le passage à l’arc électrique.  
 
La figure 3.7 présente une photographie de la décharge couronne au voisinage de la pointe à 
2 mm de rayon de courbure pour une tension sinusoïdale de 6 kV. On y voit clairement la 
lueur bleutée violacée sous forme de couronne.  
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Figure 3.7 Image de la décharge couronne à 6 kV, 300Hz 
et pour une distance inter électrode de 1,65 mm 
 
3.4 Mesure de la tension d’initiation  
Nous tenons à présenter dans cette partie quelques mesures pour déterminer la tension 
d’initiation de la décharge couronne tenant en compte l’effet de la tension appliquée, le rayon 
de courbure de la pointe et la distance inter électrode. 
 
Afin de déterminer la tension d’initiation de la décharge au voisinage de la pointe, une 
caméra UV Corona Finder et un système de mesure de décharges partielles Mtronix ont été 
utilisés. L’étude se fait en régime sinusoïdale à une fréquence de 300 Hz afin d’accélérer le 
vieillissement des matériaux. La distance inter électrode étant de 1,65 mm et la pointe utilisée 
ayant un diamètre de cylindre de 8 mm et un rayon de courbure de 1,5 mm. 
 
Au début, l’amplitude du signal de sortie était de 1 kV. Cependant, pour les conditions 
d’application, cette tension n’était pas suffisante pour initier la décharge au voisinage de la 
pointe. La tension a été augmentée petit à petit jusqu’à ce que la décharge soit détectée. La 
valeur nécessaire pour allumer la décharge à 300 Hz pour une distance inter électrode de 1,65 
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mm avoisine 3,0 kV. Le champ électrique atteint à ce moment est de 2,37 kV/mm. C’est ce 
qu’on appelle le champ d’allumage ou le champ d’amorçage. L’utilisation de la pointe de 2 
mm nécessite une tension de 3,4 kV comme seuil d’amorçage de la décharge. Ce qui donne 
2,65 kV/mm comme champ d’allumage. Ces valeurs ont été obtenues par la formule de 
Mason décrite auparavant.  
 
Un très grand nombre de paramètres peuvent affecter les valeurs de la rugosité de surface 
causée par l’effet couronne tels que la distance inter électrode, le rayon de courbure de la 
pointe, la température du test et l’amplitude du potentiel appliqué. Les valeurs des paramètres 
choisis lors de nos investigations sont comme suit : 
 
• 50, 500 et 1000 µm pour la distance entre la pointe et l’isolant ce qui correspond à 1,65, 
     2,1 et 2,6 mm comme distance inter électrodes. Ces valeurs ont été choisies arbitrairement 
     afin de vérifier l’effet de distance inter électrodes sur le champ électrique développé au 
     voisinage de la pointe. 
• 23, 70, 100 et 140°C  pour la température du test ce qui correspond à l’intervalle de 
     température de service des composites. 
• Deux pointes de rayon de courbure de 1,5 et 2 mm. 
• De 3 à 12 kV comme tension appliquée. 
Le choix des paramètres de vieillissement accéléré ne se fait pas toujours en fonction des 
conditions de service auxquelles les polymères sont conçus pour être exposées (Haridoss, 
1999). Certainement, les conditions du test devront être proches ou plus sévères que les 
conditions de service dans lesquelles les matériaux doivent opérer. 
 
3.5 Caractérisation des décharges couronnes  
Deux méthodes différentes ont été utilisées lors de nos investigations. La détection électrique 
consiste à mesurer des paramètres électriques comme le courant ou la charge tandis que la 
méthode optique sert à mesurer la lumière émise par la décharge dans le domaine visible et 
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ultraviolet et permet de localiser la décharge. Les décharges peuvent être détectées 
acoustiquement à l’aide d’un capteur acoustique. 
 
3.5.1 Méthode électrique 
Les décharges ont été détectées avec une bande passante de 350 kHz à ±150 kHz et pour un 
temps d’enregistrement de 30 s. La figure 3.8 illustre la distribution des décharges couronnes 
pour quatre mesures réalisées sur un échantillon d’un composite à base de PET recyclé. On a 
observé que l’apparition des décharges couronnes avoisine 3 kV. Au-delà de cette tension, 
l’activité des décharges s’accroît énormément. On remarque qu’entre la mesure 3 et 6 kV, 
l’amplitude de la décharge a augmenté de 23,99 à 144,9 pC. 
 
 
Figure 3.8 Distribution des décharges pour différentes tensions  
(3, 6, 9 et 12 kV) 
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Figure 3.9 Distribution des DC dans le cas de deux pointes (1,5 et 2 mm) 
 
La figure 3.9 illustre l’activité des décharges couronnes dans le cas des deux pointes (1,5 et 2 
mm). La tension d’apparition des décharges dépend fortement du rayon de courbure de la 
pointe. La diminution du rayon de courbure de la pointe entraine une augmentation de 
l’amplitude des décharges. En effet, plus le rayon de courbure de la pointe décroit, plus le 
champ électrique augmente, ce qui favorise l’activité des électrons permettant d’ioniser l’air.  
 
La tension d’apparition des décharges dans le cas d’un isolant à base de PET à la température 
ambiante avoisine 3 kV/mm alors qu’elle est de 2 kV/mm à 140°C. En effet, l’accroissement 
de la température favorise l’activité des décharges, donc la tension d’initiation diminue avec 
l’augmentation de la température comme il est représenté par la figure 3.10. Ces observations 
sont conformes avec d’autres travaux (Rain, 2011). 
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Figure 3.10 Distribution des DC pour différentes températures  
(23, 70, 100 et 140°C) 
 
Lorsqu’on applique une tension de 6 kV tout en faisant varier la distance inter électrode, le 
comportement des décharges change avec la variation de la distance inter électrode, tel 
qu’illustré par le tableau 3.1.  Ainsi, en augmentant la distance inter électrodes, les décharges 
sont de plus en plus observables. La figure 3.11 représente l’étendue et l’apparence des 
décharges en fonction de la distance inter électrodes (1,65, 2,1 et 2,6 mm). 
 
Tableau 3.1 Comportement de la décharge pour plusieurs inter-électrodes (pointe 2 mm) 
Tension appliquée Amplitude des décharges (pC) 
à 1,65 mm à 2,1 mm à 2,6 mm 
3 kV 33,5 65,20 <5 
4 kV 58,91 207,9 260,8 
5 kV 109,4 286,6 567,5 
6 kV 143,1 314,7 827,5 
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Figure 3.11 Distribution des décharges pour différentes 
distance d’électrodes (1,65, 2,1 et 2,6 mm) 
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Figure 3.16 Surfaces équipotentielles (pointe1,5 mm, 
6 kV,  isolant 1,65 mm) 
 
 
Figure 3.17 Distribution de l’amplitude du champ électrique près 
de la pointe sur  une distance de 12 mm 
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La valeur nécessaire pour allumer la décharge à 300 Hz pour une distance inter électrode de 
1,65 µm est d’environ 3,4 kV. À l’aide de la formule de Mason, le champ électrique atteint 
alors une valeur de 2,65 kV/mm à la pointe. En utilisant le modèle numérique, le champ 
électrique généré est estimé à 2,79 kV/mm. 
 
L’influence du rayon de courbure a été vérifiée à l’aide du modèle numérique. Les valeurs 
trouvées confirment que la diminution du rayon de courbure entraine un accroissement du 
champ électrique. 
 
Tableau 3.2 Calcul analytique et numérique du champ électrique pour différentes 
configurations 
 
Calcul analytique 
Tension appliquée (kV) 6 7 8 9 10 
Champ électrique (kV/mm) 
Pointe rayon 1,5 mm 4,7 5,5 6,3 7,1 7,9 
Pointe rayon 2 mm 4,1 4,8 5,5 6,2 6,8 
Modèle numérique 
sans isolant 
Tension appliquée (kV) 6 7 8 9 10 
Champ électrique (kV/mm) 
Pointe rayon 1,5 mm 4,8 5,7 6,5 7,3 8,1 
Pointe rayon 2 mm 4,6 5,3 6,1 6,9 7,4 
avec isolant   (permittivité relative ε=3,8) 
Tension appliquée (kV) 6 7 8 9 10 
Champ électrique (kV/mm) 
Pointe rayon 1,5 mm 16,3 19,0 21,7 24,5 27,2 
Pointe rayon 2 mm 15,1 17,7 20,2 22,7 25,2 
 
 
Le tableau 3.2 présente une comparaison entre le champ électrique estimé à l’aide du modèle 
numérique et celui calculé par la formule de Mason déjà décrite auparavant. D’après les 
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valeurs établis, nous remarquons une bonne corrélation. Il nous paraît très utile d’utiliser le 
modèle numérique afin de calculer le champ électrique surtout lorsque qu’un diélectrique est 
introduit puisque dans ce cas il n’existe pas de formule analytique. 
 
3.8 Conclusion 
Dans ce chapitre, nous avons investigué la dégradation des matériaux sous effet couronne. 
L’effet de plusieurs paramètres comme la température, l’amplitude de la tension, la distance 
inter électrode et le rayon de courbure de la pointe a été vérifié et discuté. La tension 
d’initiation a été mesurée à l’aide du système des DP et vérifiée par la méthode optique qui 
est considérée comme un moyen de localisation des décharges. Le champ d’amorçage a été 
simulé à l’aide d’un logiciel de simulation numérique par éléments finis (Comsol) et les 
résultats ont été comparés avec ceux calculés analytiquement à l’aide de l’équation de 
Mason.  
 
Le prochain chapitre abordera l’étude expérimentale de la rigidité diélectrique des matériaux 
composites à base de PET recyclé renforcés de fibre de verre, mica et noir de carbone. La 
technique utilisée sera décrite ainsi que la méthode statistique permettant de traiter les 
résultats des tests de rupture diélectrique.  
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4.2 Technique expérimentale 
Dans ce travail, la démarche adoptée consiste à effectuer des tests selon la norme ASTM 
D149-97a (2004). Il existe trois procédures de base qui peuvent être utilisées pour déterminer 
la rigidité diélectrique d'un isolant. Ces procédures sont le test à court terme, le test à 
montées en escalier et le test d’endurance. Les trois méthodes peuvent être réalisées selon le 
même principe en plaçant un échantillon entre deux électrodes. Les tests se réalisent dans 
l’air ou dans l’huile. Généralement, ils doivent être réalisés dans l'huile pour éviter le 
contournement de l’isolant. Selon la norme ASTM, ils existent différents types d’électrodes, 
les plus utilisées sont les électrodes sphériques. 
 
Plusieurs paramètres peuvent affecter la valeur de la rigidité diélectrique d’un matériau. Il 
peut s’agir de paramètres de mesure tels que la géométrie des électrodes, la vitesse de montée 
durant le test, l’épaisseur de isolant, la température ou l’humidité, comme il peut s’agir de 
variations de la microstructure de l’isolant telles que la présence de défauts ou porosité et la 
composition du matériau.  
 
Ainsi, nous allons étudier l’influence de plusieurs paramètres sur la rigidité diélectrique des 
trois matériaux testés 
 
• La vitesse de montée (0,5 kV/s, 5 kV/s et 10 kV/s). 
• L’épaisseur de l’échantillon (1,6 et 3,2 mm dans le cas du VNT340SK). 
• La forme géométrique de l’électrode (sphérique avec un diamètre de 12,5 mm et 
    cylindrique à bout plat avec un diamètre de 25,4 mm). 
• La température de l’échantillon (à température ambiante et 70°C). 
 
Parmi les trois procédures décrites par la norme ASTM D149, deux méthodes seront 
adoptées. 
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4.2.1 Test à court terme 
Ce test est simple et facile, peut être effectué sur un grand nombre d’échantillon afin de 
déceler les échantillons problématiques. Ce test consiste à appliquer une tension avec une 
certaine vitesse de montée (typiquement 0,5 kV/s) jusqu’à la rupture comme il est représenté 
par la figure ci-dessous. La tension maximale obtenue représente la tension de claquage pour 
le test à court terme. 
 
 
Figure 4.4 Test à court terme selon la norme ASTM D149 
 
4.2.2 Tests à montée en escalier  
Ce test consiste à appliquer et à maintenir une tension initiale, typiquement la moitié de la 
tension obtenue par le test à court terme, pendant un certain temps (typiquement 5 min). 
Cette tension sera augmentée par la suite de 10% et maintenue pendant la même période. 
Cette de procédure est appliquée ainsi jusqu’au claquage de l’échantillon. La tension 
maximale obtenue représente la tension de claquage pour le test à montée en escalier. La 
figure 4.5 montre le principe des tests à montée en escalier selon la norme ASTM D149. 
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4.3 Analyse statistique des données  
Tel qu’il est définit par la norme ASTM D149, un isolateur soumis à des tensions très 
élevées, finit par claquer et permet le passage du courant. La rigidité diélectrique des 
échantillons, exprimée en kV/mm, se calcule en divisant la  tension atteinte au point de la 
rupture divisée par l'épaisseur de l’échantillon. L’épaisseur a été mesurée par un micromètre 
numérique. Les résultats ont été traités selon la procédure indiquée dans le standard IEEE-
STD 930. Cette procédure est la plus utilisée pour les traitements statistiques des données. 
 
4.4 La distribution à deux paramètres de Weibull  
L’expression de la fonction de densité cumulative de probabilité pour la distribution de 
Weibull à deux paramètres est donnée par la formule suivante: 
 
 	ܲ(ܧ) = 1 − ݁ݔ݌ ൤− ቀாఈቁ
ఉ൨  (4.1)
 
où P(E) représente la probabilité cumulative de la rupture, E est la rigidité diélectrique 
expérimentale, β est le facteur de forme désignant la dispersion des données et α représente le 
paramètre d’échelle indiquant la rigidité diélectrique de l’échantillon pour une probabilité 
d’échec de 63,2%. 
 
Selon le guide technique standard IEE-STD 930, les estimateurs de α et β seront calculées 
par la méthode de régression pondérée des moindres carrées pour chaque échantillon. Les 
intervalles de confiance pour les percentiles 0,1%, 1%, 5%, 10%, 30%, 63,2% et 95% seront 
également calculés en fonction du nombre total des échantillons (n) et le nombre 
d’échantillons claqués (ri). Ces valeurs peuvent être calculées numériquement comme elles 
peuvent être tirées des tableaux ou bien grâce aux graphiques se trouvant dans le guide.  
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Les probabilités d’occurrence de chaque essai ont été calculées à partir de la fonction ci-
dessous (4.2) de telle sorte que les paramètres de rupture, soit le temps ou la tension doivent 
être mis en ordre du plus petit au plus grand. 
 
 ܨ(݅, ݊) = ݅ − 0.44݊ + 0.25 ݔ100% 
(4.2)
 
où i représente le rang des données dans l’ordre croissant et n est le nombre des spécimens 
testés. 
 
4.5 Conclusion 
Ce chapitre nous a permis de souligner les différentes procédures décrites dans la norme 
ASTM D149 qui sont utilisées pour mesurer la rigidité diélectrique. La méthode statistique 
de Weibull à deux paramètres servant à interpréter les données expérimentales et évaluer la 
rigidité diélectrique des matériaux a été décrite.  
 
L’influence de plusieurs paramètres comme la température, l’épaisseur de l’isolant, la forme 
géométrique des électrodes et la vitesse de montée sera étudiée dans le prochain chapitre qui 
présentera tous les résultats expérimentaux obtenus lors de cette étude. Une analyse des 
mécanismes de défaillance sera présentée plus particulièrement, l’analyse microscopique et 
l’étude statistique des données des tests de rupture diélectrique. 
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Figure 5.3 Rupture diélectrique dans un 
échantillon VNT340SK 
 
L’image présentée à la figure 5.4 illustre la dégradation sous vieillissement accéléré à la 
température ambiante d’un composite (VNT840) où on peut distinguer la formation 
d’empreinte de forme circulaire de 12 mm de diamètre comme illustre la figure 5.4. Le 
diamètre et la profondeur de la zone érodée augmentent dépendamment de la tension 
appliquée, la distance inter électrode, le rayon de courbure de la pointe employée et la 
température. 
 
Figure 5.4 Photographie de surface d’un 
échantillon (VNT840) érodé à 25°C 
pendant 24 heures et à une tension 
de 6 kV (pointe 1,5 mm) 
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La figure 5.5 montre l’évolution du diamètre de la zone érodée avec l’amplitude de la tension 
appliquée et la température du milieu ambiant, respectivement. On y voit clairement que le 
diamètre de la région érodée accroit avec l’accroissement de la tension appliquée et la 
température du milieu. Il se peut que cette augmentation du diamètre de la zone érodée ait 
tendance à se saturer avec le temps même avec l’augmentation des deux facteurs (la tension 
et la température). Uchida et al. (1991) ont menés une étude sur la propagation de 
l’arborescence sur des échantillons de PE. Ils ont montré qu’au début, l’évolution de la zone 
érodée dépend fortement de la tension appliquée, mais qu’elle a tendance à se saturer après 3 
à 4 heures. 
 
 
Figure 5.5 Diamètre de la zone érodée en fonction de la tension et la température 
 
La figure 5.6 révèle la présence des cratères dus à l’érosion de surface après exposition à des 
décharges couronnes pendant 96 heures à 6 kV et à une température de 140°C. 
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Figure 5.12 Érosion des trois matériaux 
à 140°C et 6 kV pendant 96 heures 
 
La figure 5.12 nous montre la dégradation sous effet couronne des trois matériaux candidats. 
Il y a apparait clairement que dans les trois cas, la pulvérisation de la résine se fait. Toutefois, 
nous ne pouvons pas évaluer le taux de dégradation sans faire des mesures de rugosité de 
surface. 
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L’effet de la température sur la dégradation des composites est illustré par la figure 5.13. Il y 
apparait clairement que l’augmentation de la température accélère le vieillissement des 
composites. 
 
 
Figure 5.13 Effet de la température sur 
l’érosion de surface (exposition au 
DC pendant 24 heures (X100) 
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La figure 5.14 représente l’érosion de surface du composite VNT340SK en fonction de la 
durée du vieillissement accéléré sous effet couronne. En effet, la rugosité de surface accroit  
avec l’accroissement de la durée d’exposition au DC. 
 
 
Figure 5.14 Effet du temps d’exposition 
sur le taux d’érosion de surface (X100) 
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5.4 Analyse des résultats du vieillissement accéléré des composites 
La  profondeur d’érosion a été mesurée sur une longueur de 12 mm de la surface érodé grâce 
à un rugosimètre à palpeur Mitutoyo représenté sur la figure 5.15. Plusieurs mesures ont été 
effectuées sur le même échantillon en faisant le tour de toute la surface érodée. La moyenne 
de toutes les mesures a été utilisée pour évaluer la profondeur d’érosion de chaque 
échantillon. Les mesures ont été enregistrées via une interface Surfpack en indiquant la 
valeur de la rugosité (Ra) et en traçant le profile.  
 
 
Figure 5.15 Rugosimétre utilisé 
 
La dégradation causée par les décharges partielles a été largement étudiée à la température 
ambiante. Toutefois, il existe peu de travaux qui ont été effectués à des températures élevées. 
L’impact de la température sur la rugosité de surface, qui est le paramètre déterminant du 
taux de dégradation des matériaux ayant subis l'exposition aux décharges partielles, a été 
vérifié pour les trois composites testés. Les essais ont été effectués à différentes températures 
(23, 70, 100 et 140°C) en appliquant une tension 6 kV et en utilisant une pointe de rayon de 
courbure de 1.5 mm et un espace inter électrode de 1,65 mm. Les résultats, rapportés en 
graphique sur la figure 5.16, mettent en évidence l’effet de la température sur la rugosité de 
surface causée par l’exposition aux DC. L’augmentation de la rugosité de surface est liée à la 
pulvérisation de la résine de PET sous l’impact des décharges. 
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Figure 5.16 Variation de la rugosité en fonction de la température  
(U= 6 kV, d=1,65 mm et t= 24 h) 
 
La figure 5.17 montre que l’effet de l’augmentation de la tension est similaire à ce qu’on a 
déjà observé sur l’effet de la température. La rugosité de surface augmente fortement au-delà 
de 7 kV.  
 
Figure 5.17 Variation de la rugosité en fonction de la tension à 100 °C 
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Figure 5.18 Variation de la rugosité en fonction du temps à 100 °C  
 
 
Figure 5.19 Variation de la rugosité en fonction du temps à 140 °C  
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Parmi les facteurs qui peuvent accélérer le processus du vieillissement, le temps est un 
élément important lors de la dégradation des isolants. En effet, la dégradation des isolants 
accroît avec le temps tel qu’illustré par les figures 5.18 et 5.19. 
 
 
Figure 5.20 Variation de la rugosité en fonction de la distance 
inter-électrode à 100 °C et 6 kV 
 
L’effet de la distance inter-électrodes est représenté sur la figure 5.20. L’érosion de surface 
augmente avec la diminution de la distance inter-électrodes. En effet, le champ est très 
intense au niveau de la pointe. Ainsi, plus la pointe est proche de l’isolant, plus la vitesse de 
dégradation augmente.  
 
Tableau 5.1 Variation de la rugosité en fonction du rayon de courbure 
de la pointe à 100 °C et 6 kV 
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VNT340HD
VNT340SK
VNT840
Échantillon Profondeur d’érosion (µm) dans le cas de la pointe de 1.5mm 
Profondeur d’érosion (µm) dans le cas 
de la pointe de 2mm 
VNT340HD 4,93 4,90 
VNT340SK 6,74 6,53 
VNT840 5,87 5,05 
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Les valeurs de la profondeur d’érosion mesurées sur une longueur de 15 mm des échantillons 
érodés en appliquant une tension de 6 kV dans le cas de la pointe 1,5 mm et 2 mm sont 
représentées sur le tableau 5.1. 
 
Selon les valeurs, la profondeur d’érosion dans le cas des trois matériaux a tendance à 
diminuer avec la croissance du rayon de courbure de la pointe. Plus le rayon de courbure de 
la pointe est petit plus le champ généré au voisinage de la pointe est grand. 
 
Tableau 5.2 Variation de la rugosité en fonction de 
l’épaisseur à 100 °C et 6 kV (VNT340SK) 
Épaisseur  Profondeur d’érosion (µm) 
1,6 mm 6,73 
3,2 mm 4,94 
 
 
L’effet de l’épaisseur sur la rugosité de surface est illustré par le tableau 5.2. On y voit 
nettement que la diminution de l’épaisseur du mur isolant entraine une augmentation de la 
profondeur d’érosion causée par effet couronne. Le champ électrique généré dans le cas d’un 
échantillon plus épais est moins important tenant en compte la distance inter-électrodes qui 
devrait être plus importante dans ce cas. Ainsi, un échantillon ayant une faible épaisseur est 
plus facilement dégradé, et plus particulièrement sous l'action d’un champ électrique 
suffisamment important.  
 
5.4.1 Effet de la température sur la rugosité selon la loi d’Arrhénius 
Dans la figure 5.21, nous voulons ajouter une présentation complémentaire de ce qui a été 
déjà montrée concernant l’effet de la durée d’exposition et la température. Ainsi, nous 
présenterons la dégradation sous effet couronne qui a été testée à différentes températures 
(23, 70, 100 et 140°C). Les mesures de la rugosité de surface à hautes températures ont 
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Figure 5.22 Normalisation des données ( la courbe de référence à 23°C) 
 
 
Figure 5.23 Facteurs de déplacement en fonction de l’inverse de la 
température en Kelvin [1000/T(K)] 
Ln at = -1,73 [1000/(273,15+T)] + 5,8123
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Le tracé correspondant à la loi d’Arrhenius pour les valeurs empiriques at est illustré à la 
figure 5.23. Pour le matériau VNT340HD, les données expérimentales correspondent bien 
avec les prédictions du modèle d’Arrhenius. Ainsi, la loi d’Arrhenius permet de déduire le 
comportement diélectrique à haute température. Connaissant la pente de la courbe qui 
correspond au rapport de l’énergie d’activation et de la constante des gaz parfait, l’énergie 
d’activation peut être calculée. Le phénomène d’érosion par DP correspond à une énergie 
d’activation de l’ordre de 14,8 kJ/mole ce qui très faible comme énergie d’activation. Cette 
distribution servira à calculer la durée de vie de ces matériaux si on fixe un taux de 
dégradation une fois le mécanisme est activé thermiquement.  
 
5.5 Analyse statistique des données de la rupture diélectrique 
Comme déjà mentionné dans le troisième chapitre, les tests ont été effectués selon les deux 
méthodes définies dans la norme ASTM D149-97a (2004), le test à montée progressive et le 
test de montée en escalier. La procédure indiquée dans le standard IEEE-STD 930 nous a 
permis de tracer la distribution de probabilité de la rupture diélectrique et de traiter les 
données obtenues pour les différents matériaux candidats suivant le modèle à deux 
paramètres de Weibull. La droite de régression a été obtenue par la méthode de la 
vraisemblable maximale. 
 
5.5.1 Tests à court terme 
Les résultats expérimentaux, relatifs à la rigidité diélectrique, obtenus pour vingt échantillons 
de chaque matériau testé selon le test à court terme sont représentés sur la figue 5.22. Les 
essais ont été réalisés avec une vitesse de montée de 0,5 kV/s. On voit nettement que la 
rigidité de tous les échantillons claqués est comprise entre 22 et 25 kV/mm. Toutefois, il 
semble qu’il y a une différence faible mais non négligeable en ce qui concerne la moyenne 
des rigidités des trois matériaux. Donc, il apparait que le matériau VNT340SK est le moins 
résistant avec une rigidité diélectrique de 22,8 kV/mm par rapport au VNT340HD et 
VNT840 avec une rigidité de 23,4 et 23,6 kV/mm respectivement. 
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Figure 5.24 Moyennes des rigidités diélectriques pour les trois matériaux 
 
 
Figure 5.25 Intervalle de confiance à 90% pour le percentile 63,2% pour les 
trois matériaux (VNT340HD, VNT340SK et VNT840) 
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La figure 5.23 illustre les intervalles de confiance à 90% pour les trois matériaux 
(VNT340HD, VNT340SK et VNT840). Il semble que le paramètre d’échelle alpha ne change 
pas beaucoup pour les trois matériaux. Quant au facteur de forme Beta, il est différent pour 
chaque matériau.  
 
Les tests de la rigidité diélectrique à court terme pour les trois composites étudiés sont 
représentés sur la figure 5.26. Les lignes courbes représentent les intervalles de confiances à 
90%. Les intervalles de confiance à 63,5 %  pour VNT840 et VNT340HD se chevauchent, ce 
qui indique que les deux matériaux sont proches. Par contre, le VNT340SK semble être le 
moins performant aux essais de rupture diélectrique. 
 
 
Figure 5.26 Diagramme de Weibull pour les trois matériaux 
 
5.5.1.1 Homogénéité le long de la ligne d’extrusion (boîte#4, boîte#16 et boîte#28) 
L’homogénéité le long de la production a été vérifiée par des tests à court terme avec une 
rampe de 0,5 kV/s en utilisant des électrodes sphériques. Il s’agit des essais réalisés sur des 
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5.5.1.2 Variation de rigidité diélectrique  
Plusieurs paramètres de mesure peuvent fortement influencer les valeurs de la rigidité 
diélectrique, telles que l’épaisseur de l’isolant, la forme des électrodes, la rampe de montée 
de la tension appliquée et la température. 
 
Effet de la température sur la rigidité diélectrique des trois matériaux 
Il est a noté que l’énergie thermique contribue à la dégradation des polymères. La 
température fournit une énergie supplémentaire à celle qui est utilisée pour amorcer la 
décharge et ioniser l’air. Évidemment, la contrainte thermique augmente l’activité des 
décharges particulièrement dans les vides et les défauts, ce qui contribue à la diminution de la 
rigidité diélectrique. L’effet de la température sur la rigidité diélectrique a été vérifié pour les 
trois matériaux. Les tests à court terme ont été effectués avec une rampe de 0,5 kV/mm en 
utilisant des électrodes sphériques.  
 
Selon les diagrammes de Weibull représentés sur les figures 5.27 à 5.29, la rigidité 
diélectrique à la température ambiante est d’environ 98% de la valeur à 70°C, ce qui est une 
faible diminution sur un intervalle de température de 25 à 70°C. Le changement typique 
prévu est une diminution de la rigidité diélectrique avec l’augmentation de la température. 
Par contre, nous observons une augmentation de la rigidité diélectrique avec la diminution de 
la température. Pour le moment, on n’a pas une explication claire pour un tel phénomène. 
Cela  peut être attribué au changement morphologique des matériaux au cours du chauffage 
de ou au comportement du l’huile à des températures élevées.  
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Figure 5.29 Diagramme de weibull de VNT340SK 
 
 
Figure 5.30 Diagramme de Weibull de VNT340HD 
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Figure 5.31 Diagramme de Weibull de VNT840 
 
Effet de la vitesse de montée (VNT340SK) 
 
La vitesse de montée de la tension appliquée peut avoir un impact sur le temps de la rupture 
et également sur le champ de rupture diélectrique. Des tests à court terme ont été réalisées sur 
des échantillons en composite à base de PET pour différentes valeurs de vitesse de montée 
(0,5, 5 et 10 kV/s).  Le changement typique prévu est une augmentation de la rigidité 
diélectrique en fonction de l’augmentation de la vitesse de montée. Effectivement, les essais 
réalisés dans le cas du matériau VNT340SK révèlent que la vitesse de montée affecte la 
rigidité diélectrique des matériaux testés. En effet, l’augmentation de la vitesse a pour 
conséquence que le temps nécessaire au claquage diminue et par voie de conséquence, les 
échantillons claquent à des tensions plus élevées. 
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Figure 5.32 Diagramme de Weibull dans le cas du VNT340SK 
 
Effet de la géométrie des électrodes 
La géométrie des électrodes peut affecter les valeurs de la rigidité diélectrique des isolants en 
polymère ou en composites à base de polymère. Les tests à court terme ont été effectués en 
utilisant deux types d’électrodes, sphériques (Ø12,5 mm) et cylindriques (Ø25,4 mm). Les 
résultats des essais de rupture diélectrique sont représentés sur la figure 5.31 et le tableau 5.3 
donne les valeurs des facteurs d’échelle et de forme pour les deux électrodes employées. Il 
semble qu’une faible variation a été observée sur l’effet de la géométrie de la forme 
d’électrode. Cette différence peut être atribuée à la taille de surface de contact entre 
l’électrode et l’échantillon testé. Plus la surface de contact est faible plus la tension 
nécéssaire pour claquer l’échantillon est faible ce qui diminu la rigidité du matériau. À ce 
moment, il est recommandé d’utiliser les électrodes sphériques pour effectuer les tests de 
claquage. 
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Figure 5.33 Diagramme de Weibull (Effet du type d’électrodes dans le 
cas du VNT340SK) 
 
Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau ci-dessous: 
 
Tableau 5.3 Paramètres d’échelle et de forme dans le cas du VNT340SK 
Forme des électrodes α [kV/mm] β Intervalles de confiances à 90% pour alpha 
Cylindriques  25,5 22,7 24,8 - 26,1 
Sphériques  23,0 25,0 22,4 - 23,4 
 
Diaham et al. (2010) ont étudié la variation des paramètres de forme et d’échelle de la 
distribution de Weibull en fonction de la forme des électrodes pour différentes températures 
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(25, 200, 300, 340 et 400°C) pour un polyimide. Les deux facteurs ont présentés une 
augmentation linéaire par rapport à l’augmentation de la surface des électrodes. Toutefois, 
nos observations concernant le facteur de forme Beta semblent en contradiction avec la 
littérature. Cela peut être relié à la dispersion des renforts ou aux défauts présents dans la 
microstructure. 
 
Effet de l’épaisseur 
L’effet de l’épaisseur sur la rigidité diélectrique a également été vérifié avec des tests à court 
terme en utilisant les électrodes sphériques (Ø12,5 mm) avec une vitesse de montée de 0,5 
kV/mm.  L’étude de l’influence de l’épaisseur de l’isolant sur la rigidité diélectrique a été 
uniquement vérifiée pour le matériau VNT340SK qui se présente avec deux épaisseurs 
différentes (1,6 et 3,2 mm). Évidemment, plus l’épaisseur augmente, plus les défauts présents 
dans le matériau commencent à jouer leurs rôles dans la dégradation des matériaux sous 
l’effet de la haute tension et donc la rigidité diélectrique diminue (Raju, 2003). 
 
Kim. H.W et al (2002) ont également étudié la rigidité diélectrique des films en PTFE en 
fonction de l’épaisseur à différentes température (25, 75 et 150°C). Ils ont attribué l’effet de 
l’épaisseur sur la rigidité à la structure des isolants, leur morphologie et le phénomène de 
«trapping/detrapping» des charges (piégeage/dé-piégeage). 
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Tableau 5.4 Paramètres d’échelle et de forme dans le cas du VNT340SK 
Spécimen α [kV/mm] β Intervalle de confiance à 90%  pour α 
1,6 mm 23,1 58,3 22,9-23,2 
3,2 mm 15,6 42,3 15,3-15,8 
 
5.5.2 Test à montée en escalier 
Les tests à montée en escalier ont permis de vérifier l’endurance des composites à moyen 
terme. En effet, les tests ont été effectués selon la norme ASTM-D149 relatifs aux essais à 
montée en escalier où la tension de claquage obtenue par les tests à court terme doit être prise 
en considération. Les tests ont été effectués sur 20 échantillons de chaque composite. 50% de 
la tension initiale obtenue par le test à montée progressive, ce qui correspond à 20 kV, a été 
prise comme tension initiale pour le test à montée en escalier. Cette tension a été appliquée et 
maintenue pendant 5 min. Ensuite, la tension a été augmentée de 10% et maintenue pendant 
la même durée (c.-à-d. 5 min) et ce jusqu’au claquage. Les résultats obtenus pour les trois 
composites sont présentés par la figure 5.35. On remarque que le comportement des trois 
composites est similaire à celui obtenu par le test à court terme, à la différence près que les 
tensions de claquage à moyen terme sont inférieures à celles obtenues à court terme. Ceci 
permettra de prédire la durée de vie avec plus de précision. . Les intervalles de confiance à 
63.5%  pour le VNT340SK et VNT340HD se chevauchent, ce qui indique que ces deux 
matériaux sont proches par contre celles du VNT840 sont disjoints, ce qui montre qu’il n’est 
pas proche au deux autres et qu’il possède une rigidité diélectrique supérieure à celle du 
VNT340SK et VNT340HD. 
 
Les tests à montées en escalier ont fourni également comme information supplémentaire le 
temps de claquage. Les intervalles de temps enregistrés par le test à moyen terme ont permis 
de tracer l’endurance des deux matériaux VNT340SK et VNT340HD à 32 kV. Le composite 
VNT840 qui claque à des tensions supérieures (34 kV) à celles nécessaires pour claquer les 
deux autres (VNT340HD et VNT340SK) ne pourrait pas être comparé à eux. 
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Figure 5.35 Diagramme de Weibull (Test à montée en escalier) 
 
 
Figure 5.36 Test d’endurance de VNT340HD et VNT340SK 
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5.5.3 Tension de claquage résiduelle 
Les valeurs de la rigidité diélectrique reportées dans le tableau 5.5 correspondent à la tension 
de claquage résiduelle divisée par l’épaisseur des échantillons. Il est clair que la rigidité 
diélectrique d’un matériau vieillis est beaucoup plus faible que celle d’un matériau non 
vieillis. En effet, Kimura et al. (1994) ont montré que le vieillissement d’un isolant d’époxy 
micacé sous contraintes combinées (thermiques et mécaniques) a un effet synergique sur la 
durée de vie électrique de ces matériaux. Ils ont également montré que la tension de claquage 
résiduelle diminue fortement lorsque des contraintes thermiques et mécaniques sont 
combinées. 
 
Tableau 5.5 Tension de claquage résiduelle (kV/mm) 
 Non vieilli 
Vieilli 
70°C 100°C 140°C 
VNT340HD 23,4 22,6 (24 h) 
18,3 (48 h) 
18,1 (72 h) 
22,7 (24 h) 
23,7 (96 h) 
VNT840 23,6 
 
14,3 (24h)  
 
16,1 (24 h) 
16,4 (72 h) 
8,1 (96 h) 
VNT340SK 22,4 14,3 (24 h) 
16,3 (24 h) 
15,7 (48 h) 
13,5 (96 h) 
 
 
5.5.4 Critère de temps de vie 
L’étude de la dégradation sous effet couronne à haute température peut servir à contrôler la 
qualité afin d’évaluer la performance des composites retenus lors de cette étude et à 
déterminer leur durée de vie. Les décharges couronnes s’accompagnent d’ionisation du gaz 
causant l’érosion du matériau et par la suite la détérioration du matériau.  Pour un échantillon 
de PET chargé de fibre de verre et de mica, on n’attend pas qu’il soit complètement perforé 
117 
pour déterminer sa durée de vie. Donc, on considère que l’échantillon a atteint sa limite de 
vie lorsqu’à une tension de 6 kV, le taux d’érosion  atteint 1 µm après l’exposition à des DC 
à la température ambiante. Au-delà de cette valeur le matériau composite commence à se 
dégrader et perd ses propriétés d’isolation. 
 
5.6 Conclusion 
Nous avons vu dans ce chapitre les différents résultats obtenus lors de cette étude. La 
performance des matériaux a été évaluée en utilisant deux différents procédés, le 
vieillissement accéléré sous effet couronne et la rupture diélectrique. L’impact de plusieurs 
facteurs a été pris en considération particulièrement celui de la température. Des mesures de 
rugosité de surface causée par le vieillissement accéléré sous effet couronne ont été utilisée 
pour estimer la qualité des composites investigués. Ces mesures ont montré que le matériau 
VNT340HD performe mieux lors des essais de dégradation sous effet couronne. La qualité 
des matériaux a été également contrôlée par des mesures de rigidité diélectrique selon la 
norme ASTM-D149 en utilisant les tests à montée progressive et les tests à montée en 
escalier. Il en résulte que le VNT840 performe mieux lors des essais de rupture diélectrique à 
court terme et d’endurance.  
 
Notons qu’il n’y a pratiquement aucune différence entre le VNT840 et le VNT340HD sauf la 
présence du plastifiant dans le VNT340HD.  Le VNT840 performe mieux aux essais de 
rupture diélectrique alors que le VNT340 résiste mieux à la dégradation sous effet couronne. 
Dans ce cas, l'emploi d’un agent liant pourrait apporter une solution, en raison du bon 
comportement diélectrique du VNT340HD sous effet couronne, dans la mesure où sa rigidité 
diélectrique est améliorée. 
 

 CONCLUSION GÉNÉRALE 
 
Notre étude souligne l’importance de la caractérisation des matériaux avant toute conception. 
Évidemment, le contrôle de qualité des composites à base de PET recyclé qui sont destinés à 
la fabrication des composants électriques devrait être estimé à partir des essais de 
vieillissement accéléré et des mesures de la rigidité diélectrique. Toutefois,  le phénomène de 
vieillissement des isolants électriques est compliqué et loin d’être expliqué jusqu’à présent.  
La performance des composites à base de polymères dépend fortement des renforts ajoutés à 
la matrice de base surtout en ce qui concerne la rigidité diélectrique et la résistance à 
l’érosion. L’impact des contraintes électriques et thermiques combinées sur la dégradation 
des matériaux composites devront toujours être vérifiés. 
 
L’analyse de défaillance effectuée sur les composites a mis en évidence deux mécanismes 
extrêmement importants : 
• L’arborescence se fait principalement au niveau de la matrice de polyéthylène téréphtalate 
     recyclé. 
• L’arborescence donne lieu à un contournement des parties inorganiques, plus 
     particulièrement les flocons du mica.  
 
Le test escalier qui peut se classer comme un test intermédiaire entre le test à court terme et 
celui d’endurance pourrait être une bonne méthode, simple et courte permettant de contrôler 
la qualité des isolants plus précisément leur rigidité diélectrique. 
 
L’étude d’endurance sous effet couronne présente une méthode importante et précise 
permettant de prédire la durée de vie et d’évaluer la performance des isolants. La tension 
d’initiation d’une décharge est beaucoup inférieure à celle nécessaire au claquage 
(notamment les tensions obtenues par les essais à court terme). Cela rend l’étude d’endurance 
un moyen efficace pour mesurer l’érosion afin d’estimer la résistance aux DP des isolants en 
cours du service. 
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Afin de déterminer les formulations les plus appropriées à la fabrication des composants 
électriques, la température du moule pourrait être prise en compte. Certes, ce n’est pas le seul 
facteur à prendre en considération, la présence des plastifiants ainsi que d’autres facteurs 
comme  la taille des flocons du mica et la fiabilité de PET recyclé par rapport au PET vierge 
provenant de l’industrie pétrochimique. Compte tenu des résultats de cette étude diélectrique, 
des nouveaux matériaux ont été conçus et devront être testés.  
 
La température de la surface du moule est un facteur assez important à prendre en 
considération. En effet, la température de surface du moule utilisée lors de la préparation des 
échantillons peut affecter de manière significative la morphologie d'un polymère et 
également la tension nécessaire à l'initiation de l’arborescence (Mason, 1981). Ainsi, des 
essais sur des échantillons moulés à différentes températures (60, 80 et 110°C) ont été 
entrepris afin de tester l’effet de la qualité de la surface sur les propriétés diélectriques.  En 
effet, le moulage de tels thermoplastiques à des températures inférieures à 110°C entraine un 
aspect de surface médiocre par rapport au moulage à 110°C. Ces essais vont permettre de 
d’investiguer l’influence de l’aspect de surface des isolants sur le renforcement du champ 
électrique à la surface de ceux-ci. 
 
Le polyéthylène naphthalate (PEN) est un polyester ayant  des propriétés thermomécaniques 
et électriques supérieures à celles du polyéthylène téréphtalate. Des échantillons vierges et 
d’autres renforcés de 20% de fibres de verre ont été fourni par le Groupe Lavergne. Le PEN 
se caractérise par une température de transition vitreuse de 120°C et une température de 
fusion de 230°C. Certainement, ce matériau pourrait mieux résister à la dégradation sous 
contraintes électriques et thermiques que le PET. 
 
La présence d’un agent liant pourrait grandement améliorer les propriétés diélectriques des 
composites à base de PET. En effet, l’introduction d’un agent liant entre la fibre de verre et la 
matrice a été envisagée comme solution pour améliorer la qualité de l’interface renforts-
matrice et les propriétés mécaniques de l’isolant, dans la mesure où cette proposition mène à 
une amélioration de la tenue diélectrique et la résistance à la dégradation par DP. Le nouveau 
121 
composite qui a été conçu sous la marque VNT340HY, se diffère du VNT340HD standard 
par la présence d’un agent liant entre la fibre de verre et la matrice. 
 
Le mica joue le rôle de barrière diélectrique dans un composite. Les tests de claquage à court 
terme et à montées en escalier ont bien confirmé que le VNT840 fabriqué à partir de flocons 
de mica ayant 89µm de taille a bien résisté mais pas autant aux tests de dégradation sous effet 
couronne. Un nouveau composite avec des flocons de taille supérieure (254 µm) a été 
fabriqué afin de vérifier l’effet de la taille de mica sur la rigidité diélectrique et la résistance à 
l’effet couronne dans le cas du matériau VNT840. 
 
Afin de vérifier la fiabilité de la résine de PET recyclé, un matériau à base de PET vierge issu 
de l’usine pétrochimique a été fourni, le RYNITE, lequel devrait être testé afin de comparer 
la performance diélectrique d’un composite à base de PET recyclé à un autre conçu avec du 
PET vierge. 
 
Le RYNITE-935 est une résine polyester thermoplastique à base de polyéthylène téréphtalate 
renforcé de 35% de fibres de verre/mica (le Rynite est la marque déposée de DuPont pour ses 
résines à base de PET). Ce matériau possède des bonnes propriétés électriques sur une large 
gamme de température et il destiné à la fabrication des composants électriques pour 
l’automobile. Pour le Rynite-935, la température de surface du moule doit être au minimum 
de 95°C. Ce matériau serait utilisé comme référence pour étudier la performance des 
composites à base du PET recyclé. Le RYNITE-530 qui est également un composite à base 
de PET renforcé de 30% de fibres de verre possède des bonnes propriétés électriques. Il est 
destiné à la fabrication des pièces de systèmes d’allumage et les capuchons de bobine 
(DuPont) 
.

 RECOMMANDATIONS  
 
Bien que cette étude révèle que les composites à base de polyéthylène téréphtalate recyclé 
renforcés de fibre de verre et mica présentent des bonnes propriétés électriques à haute 
température, il reste toujours à ajuster les formulations avant d’envisager de les utiliser pour 
la fabrication des composants électriques.  L’ajustement des formulations existantes constitue 
une tâche importante notamment en ce qui concerne la quantité des renforts (mica et fibre de 
verre) ajoutés à la matrice organique (PET). Le polyéthylène téréphtalate demeure un 
élément idéal pour la fabrication des isolants plus particulièrement pour ses propriétés 
diélectriques et sa facilité de mise en forme.  
 
Le Polyéthylène naphtalate est un thermoplastique polyester qui possède une température de 
transition vitreuse supérieure à celle du PET. Un mélange de PEN et PET pourrait augmenter 
la performance du nouveau composite en augmentant sa température de transition vitreuse et 
les propriétés diélectriques pour des utilisations à haute température. Selon les travaux menés 
par SYANG-PENG (1999) sur des mélanges de PET et PEN,  l’ajout d’une quantité mineure 
de PEN au PET pourrait réduire d’une manière significative sa cristallinité et sa température 
de fusion. Leurs tests ont montré que les propriétés mécaniques et thermiques ont une forte 
dépendance avec la composition du mélange.  
 
 
Structure de PEN et PET 
 
Le test d’endurance servant à prédire la durée de vie d’un isolant peut durer des mois et 
parfois même des années. Nous proposons ainsi d’utiliser le test à montée en escalier qui est 
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une méthode intermédiaire entre le test à court terme et le test d’endurance, comme méthode 
simple et rapide pour étudier la tenue diélectrique afin d’évaluer la performance des isolants. 
 
Le fait que les matériaux sont conçus par extrusion puis injectés, cela augmente le risque de 
présence des défauts notamment si la température du moulage se fait à des températures de  
moins de 80°C (selon les observations faites sur les nouveaux matériaux fournis). Il serait 
intéressant de prendre en considération l’état de surface en ajustant la température du moule 
durant la fabrication des composites. 
 
Ces recommandations pourront être prises en compte sur le plan pratique et industriel. 
Cependant, quelques perspectives au niveau de la recherche scientifique pourront être 
formulées. 
 
L’étude de la réponse diélectrique semble avoir beaucoup d’utilité notamment en ce qui 
concerne la caractérisation de l’interface matrice-renforts. Les mesures de la permittivité 
complexe des composites avant et après exposition aux décharges couronnes pourrait servir à 
mieux évaluer la fiabilité électrique des différents matériaux. Il serait également intéressant 
d’étudier et d’analyser l’activité des DC à haute température avec plus de précision 
notamment l’effet des différents paramètres de mesure comme la distance inter-électrodes et 
le rayon de courbure de la pointe sur l’activité des décharges. 
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